
PATENTAMT. 



PATENTS CHRIFT 



- M 135016 



KLASSE 22 




AKTIEN-GESELLSCHAFT FUR AN I LI N - FABRI K ATION in BERLIN. 
Verfahren zur Darstellung beizenfarbender Monoazofarbstoffe fur Wolle. 

Patentirt im Deutschen Reiche vom 7. August 1901 ab. 



Es wurde gefunden, dafs man beizenfarbende 
Azofarbstoffe fur Wolle von grofser Echlheit 
erhalt, wenn man die Diazoverbindungen von 
Nitroderivaten des o - Amidophenols mit m- 
Amido-arylsulfamiden combinirt, in denen die 
Parastellung zu der Arylsulfamidgruppe besetzt 
ist, und welchen demnach die folgende Con- 
stitutionsformel zukommt: 



X 

6 



Ausgangsmaterial 
soil das 



I 

NH — S0 2 — Aryl. 

Die auf diesem Wege erhaltenen Farbstoffe 
erzeugen auf Wolle unter Anvvendung von 
Chrombeizen Niiancen. welche je nach Wahl 
der Componenten zwischen einem gelblichen 
Roth und einem violetten Bordeaux schwanken. 

Die Darstellung der als 
dienenden m - Amido- arylsulfamide 
folgende Beispie! erlautern: 

15^2 Theile ' o-Nitro-p-loluidin werden in 
Wasser sus pen dirt; zu der auf dem Wasser- 
bade erwarmten Losung gicbt man untcr star- 
kem Umrtihren 20 Theile p-Toluolsulfochlorid 
zn und tragi, urn die Reaction zu vervollstandi- 
gen, nach einiger Zeit nach und nach 6 Theile 
Soda ein. Das Reactionsprodukl ist zum 
groisten Theile ausgeschieden und kann durch 
Losen in verdiinnter Natronlauge und Fallen 
mit Salzsaure gercinigt werden. Es zeigl den 
Schmelzpunkt 164°. Durch reducircndc Mittcl, 
wie z B. Zinkstaub und Salzsaure bezw. Essig- 



saure, wird dieser Korper in das Amido- 
sulfamid folgender Constitution ubergefuhrt : 



I 

NH — 5 0 2 — Q H,, 

Dasselbe ist sowohl in verdtinnter Natronlauge, 
wie in Mineralsauren lOslich, kann aber aus 
diesen Losungen durch Zusatz von Essigsaure 
bezw. Natriumacetat gefallt werden. Es stellt 
ein weifses krystallinisches Pulver vor, das bei 
1 6o° schmilzt. 

Geht man bei der Darstellung der Amido- 
arylsulfamide von einem unsymmetrisch sub- 
stituirten m-Diamin aus, so kommt selbstver- 
standlich die nachfolgende Reduction der Nitro- 
gruppe in Wegfall. So entsteht beim Be- 
handeln des o-Dimethylamido-p-amidotoluols 
in wasseriger Suspension auf dem Wasserbade 
mit 2-Chlor-5-Nitrobenzolsulfochlorid (Beil- 
stein, III. Aufl. N, S. 127) direct das Sulfamid 
folgender Constitution: 

CH Z 



0 



/ 
CI 



NO., 



Dasselbe lost sich leicht in Soda und schmilzt 



bei 



144^ 
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In anaioger Weisc crhiill man die in nach- 
stehenden Be is pi el en erwalinlen Qbrigeu Amido- 
arylsulfamide , welchc in ihrem aligemeinen 
Verhalten den eben beschriebenen Korpern 
gleichen. 

Nr. I. o-Nitro-p-toluol-p-sulfarnidotolnol 
I /A 7 0 2 



0 



NH. SO* -< >- CH Z . 

Nr. Ia. o-Amido-p-toluoI-p-sulfamidotoluol 
CH S 



0 



NH • SO, ~< >- CH Z . 

Nr. II. o - Dimethylamido - p- toluol - p - sulf- 
amidololuol 



CH S 



Of 



NfCi'i 3 ;., 



NH- SO,- 



Nr. III. Di-p-toluol-p-Sulfamido-rn-Nilio- 
benzidin 



QHtSO.-HN-. 




NH- O^S-QH-. 



Nr. Ill a. Di-p-loluol-p-Sulfamido-m-Arnido- 
benzidin 



Q H, ■ 5 Q 2 ■ HN-< >- 




NH-OoS-CtH?. 



Nr. IV. o-Nitro-p-toIuol-p-Sulfamidochlor- 
benzol 

a 



NH-SO., -< )- C// 3 . 

Nr. IVa. o - Amido - p - toluol - p- Sulfamido- 
chlorbenzol 

C/ 



NH-SO, 



Nr. V. o -Dimethylamido - i -Clilor- 5-Niiro- 
benzol - p - Sulfatnidotoluol 



0 



a 

NH-S0 2 -( > 

7V0 2 . 

Nr. VI. o-Nitro-p-ChlorbenzoI-p-Sulfamido- 
toluol 



I 



Nr. Via. o- Amido- p - Chlorbenzol - p -Sulf- 
amidotoluol 

Ci7 3 



0 



I 

NH*S0 2 - 

Nr. VII. o -Nitro- Benzol - p- Sulfamidotoluol 
,NO* 



nh- so 2 -<^ y 

Nr. Vila. o-Amido-Benzol-p-Sulfamidotoluol 
CJ? 5 



0 



! 

AW • SO? 
Beispiel I: 

Farbstoff P i k r a m i 11 s a u r e - a z o - o - A m i d o - 
p-toluol-p-sulfamidotoluol. 

27,3 kg p-ToluoIsulfamido-amidotoluol wer- 
den in ca. 500 ) Wasser unter Zusatz von 4 kg 
Aetznatron geldst. Zu dieser Losung werden 
dann noch 1 1 kg Soda zugefiigt, und man 
lafst alsdann unter gutem Riihren die aus 
21,4 kg Pikraminsa'ure erhaltene Diazoverbin- 
dung langsam einlaufen. Der dabei entstehende 
Farbstoff scheidet sich aus und wird durch 
Filtriren von den Mutterlaugen getrennt. Er 
farbt Wolle ohne Anwendung von Beizen 
dunkelroth; beim Nachchromircn oder bei dem 



3 



Farben nacli der durch D. R. P. 



k;ii » Ml gewordenen Methode wild 



i 222S4 be- 
die Nuance 

biaustichiger, und die Farbungen werden echt 
gegen Licht, Walke, Decatur und schweflige 
Same. 

Beispiel II: 

Farbstoff P i kram in sa u re - azo - o-Di- 
methylamido-p-toluol-p-sulfamido- 
toluol. 

Die Diazoverbindung aus 21,4 kg Pikramin- 
saure wird in gleicher Weise wie vorstehend 
beschrieben mil p-ToIuol-suIfainidodimelhy 1- 
amidotoluol (Schmelzpunkt 124 0 ) 

CH a 

,N(CHJ 2 



NH—SO., — C 1 H,, 

welches aus p-Toluo)sulfochlorid und unsym- 
mctrisch dimethylirtem m -Toluylendiamin er- 
halten wird, combinirt: es entsteht ein Farb- 
stoff, der auf Wolle mittelst Chrombeizen ein 
echtes tiefviolettes Bordeaux liefert. 



Beispiel III: 

Farbstoff Pi kram in saure - azo - Di - p- 
toluol-p-sulfamido-m-amidobenzidin. 

m-Nitrobenzidin liefert bei der Einwirkung 
von 2 Mol. p-Toluoisulfochlorid ein bei 164 0 
schmelzendes Zwischenprodukt, welches durch 
darauf folgende Reduction in das bei 19S 0 
schmelzende Di - p-Toluolsulfamido - amidodi- 
phenyl folgender Constitution: 

NH 2 

Q H, - SO.-NH-< >-< y~NH- S0 2 - C 7 77 7 

ubergefuhrt wird. Lafst man auf 41 kg dieses 
Produktes, welches mit der erforderlichen 
Menge Natronlauge in ca. 1000 1 Wasser gelost 
wurde, die Diazoverbindung aus 21,4 kg 
Pikraminsaure in einer durch Soda alkalisch 
gehaltenen LOsung einwirken, so entsteht ein 
Farbstoff, welcher auf Wolle bei Gegenwart 
von Chrombeizen tiefviolette Bordeauxtone 
erzeugt. 

Beispiel IV : 

Farbstoff PikraminsSure-azo-o-Amido- 
p-ioluol-p-sulfamidochlorbenzol. 

Durch Wechselwirkung von o-Nitro-p-amido- 
chlorbenzol (Ber. XX, 1379) und p-Toluol- 
sulfuchlorid enlstehl ein Reactionsprodukt, 
welches bei 1 42 0 schmilzt und durch darauf- 
folgende Reduction das bei 128 0 schmelzende 



o-Amido-p-toluol-p-sulfamidochlorbenzol fol- 
gender Formel: 



CI 



/ 



NH — SOt—CtH, 

liefert. Wenn 31,5 kg des letztercn in der 
vorstehend beschriebenen Weise mit der Diazo- 
verbindung aus 21,4 kg Pikraminsaure com- 
binirt werden, entsteht ein Farbstoff, welcher 
auf Wolle unter An wen dung von Chrom- 
beizen ein echtes, gelbstichiges Bordeaux er- 
zeugt. 

Beispiel Y: 

Farbstoff Pikraminsaure - azo - o - Di- 
me thy lamido - 1 - Chlor - 5 - Nitrobenzol- 
p-sulfamidotoluol. 

3 7 kg o - Dimethylamido - 1 - Chlor - 5 - Nitro- 
benzol-p-sulfamidotoluol (F. P. 144 0 ) werden 
mit 4 kg Aetznatron in 400 I Wasser gel6st 
und nach vorherigem Zusalz von 1 1 kg Soda 
werden zu dieser Losung 21,4 kg diazotirte 
Pikraminsaure langsam hinzugegeben. Der er- 
haltene Farbstoff farbt gebeizte Wolle tiefviolett. 

Beispiel VI: 

Farbstoff Nitroamidophenol - azo - o - 
Amido - p- chlor benzol - p - sulfa mid o- 
toluol. 

Aus dem o - Nitro - p- amidotoluol und p- 
Chlorbenzolsulfochlorid (Beil stein, HI. Aufl., 
Bd. II, S. i 18) entsteht zunachst ein bei 137 0 
schmelzendes Combinationsprodukt, welches 
durch Reduction mit Zinkstaub und Salzsaure 
in das o-Amido-p-chlorbenzol-p-sulfamidotoluol 
folgender Formel ubergeht: 

CB Z 



0 



NH — SO- 



>-a. 



Der so erhaltene Korper schmilzt bei 1 2 1 °. 

29,0 kg dieses Produktes werden mit der 
Diazoverbindung aus 1 5,4 kg p-Nitro-o-Amido- 
phenol combinirt. Der erhaltene Farbstoff 
erzeugt auf Wolle unter Verwendung von 
Chrombeizen ein Bordeaux. 

Beispiel VII: 

Fa rbstoff 4- Nitro -6 -am idosal icy I saure - 
azo-o-Amidobenzol-p-sulfamidotoluol. 

Das als Ausgangsmaterial fur diesen Farbstoff 
dienendc Amidosulfamid wird dargestellt durch 
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Einwirkung von Benzolsullochlorid auf o- 
Nilro-p-Amidoiokiol ; Jas zuniiclisl urliullene 
Reactionsprodukt, welches bei 160 0 schmilzt, 
lielcrt bei dcr Reduction das bei 138 0 schmcl- 
zende o-Amidobenzol-p-sulfamidotoluol. 

26,2 kg des zulelzt genannlen Produkics 
werden, am zweckmafsigsten in schwach a'tz- 
alkalischcr Losung, mit der Diazoverbindung 
aus 10 kg 4-Nilro-6-amidosalicylsaure com- 
binirt. Dcr entstehende Farbstoff farbt chrom- 



gebcizle Wollc in lebhafien gclblich rulhen 
TOncn liii. 

Patent-Anspruch: 
Vcrfahren zur Darstcllung- von beizenfa'rben- 
den Monoazofarbsloffen, darin bestehend, dafs 
man die Diazoverbindung von Nitroderivatcn 
des o-AmidophenoIs einwirken lafst auf m- 
Amidoarylsuifamide, in welchen die Para- 
stelking zur Sulfamidogruppe besetzl ist. 
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